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Afdeling Diergeneesmiddelen/Contaminanten 1982-09-20 
VERSLAG 82.76 Pr.nr. 202 . 2010 
Projekt: Onderzoek monsters diervoeders en grondstoffen i . o.v . AID. 
Onderwerp: Fenbendazol in mengvoeder 
Bijlage: 1 
Voorgaand verslag: 82.7 dd. 1982-01-25 
Doel: 
Identificatie van fenbendazol in een mengvoeder met behulp van massa-
spectrometrie, nadat met vloeistofchromatografie en UV detectie de 
aanwezigheid plausibel was gemaakt. 
Samenvatting: 
Het mengvoederextrakt is gezuiverd met behulp van HPLC. 
Het gezuiverde extrakt is ingedampt en het residu is in een vluchtig 
organisch oplosmiddel opgenomen. 
De identificatie is uitgevoerd aan de hand van massaspectra van een 
standaard en een deel van de uitgevangen fraktie van het monster. 
Introduktie in de "ionsource" vond plaats door middel van de zoge-
naamde "solid probe" (=vaste stof injektor). 
Conclusie: 
Aan de hand van de massaspectrametrische gegevens kan geconcludeerd 
worden dat fenbendazol in het monster aanwezig is. 
Verantwoordelijk: drs F.G. Buizer en .ir L.G.t-1. Th. Tuinstra )J. 
Hedewerkers/samenstellers: G.D. van Bruc(/Rm en l/.A. Traag ~ 
Projektleider: drs F.G. Buizer~ l 
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Inleiding: 
In een monster veevoeder (RIKILT-nummer 27271) dat volgens opgave van 
de fabrikant gemedicineerd is met fenbendazol en wel ca. 800 mg/kg, is 
in het verleden de aam'lezigheid van fenbendazol met een aantal tech-
nieken plausibel gemaakt. Zie voorgaand verslag 82 . 7 dd . 1982-01-25. 
Voor een definitief eindoordeel is de massaspectrametrische analyse 
noodzakelijk. 
Hiertoe \o~erd he t monster voorgezuiverd door middel van "reversed 
phase" HPLC \Marbij de fenbendazol bevattende fractie uitgevangen en 
na droogdampen en opname in een geschikt oplosmiddel massaspectra-
metrisch is onderzocht. 
Uitvoering: 
Het monster wordt ge~xtraheerd en gechromatografeerd volgens intern 
analysevoorschrift nr. DGM 21. Wanneer fenbendazol door de 
U .v .-detektor geregistreerd \Wrdt, vangt men de fraktie pal achter de 
"outlet" van de u.v.-detektor op tot de u.v.-detektor geen absorptie-
signaal meer vertoont . De fraktie wordt opgevangen in twee 400 ~1 
vaatjes en ingedampt tot droog onder stikstof in een verwarmd zandbad 
(40°C). Hierin brengt men in elk vaatje 250 ~1 dichloormethaan en lost 
het residu op. Een deel (10 ~1) van de dichloormethaan wordt ingedampt 
tot droog onder stikstof en opgelost in 15 ~1 HPLC-eluens. Deze 15 ~1 
wordt getnjekteerd op het HPLC-systeem ter kontrole van de uitgevangen 
fraktie of deze fenbendazol bevat. 
Massaspectrometrie : 
Vanwege het weinig vluchtige karakter van de te onderzoeken stof is 
introduktie in de bron via de gaschromatograaf niet mogelijk . 
Een aliquot (1 à 2 ~1) van het te onderzoeken extrakt wordt in een 
glazen cupje gebracht welke na afdampen van het oplosmiddel door mid-
del van een zogenaamde "solid probe " in de bron \Wrd t gebracht . 
Door het hoge vacuum en het verhitten van het glazen cupje gaat de te 
onderzoeken stof over in dampvorm, waarna ionisatie, fragmentatie en 
aansluitend scheiding van de fragmenten plaatsvindt. De aldus, voor 
een stof karakteristiek, gevormde fragmenten worden gedetecteerd en de 
gegevens worden door middel van de computer vastgelegd op êfin 
geheugenschijf. 
8276.1 
- 2 -
- 2 -
Het aldus verkregen massaspectrum wordt vergeleken me t een onder 
dezelfde omstandigheden opgenomen spectrum van een zuivere standaard, 
waarna al dan niet een positieve identificatie wordt gegeven. 
Instelling parame t e rs ("Electron impact mode") 
Enkele voor de analyse van be lang zijnde variabele grootheden zijn als 
volgt ingesteld: 
Scanbereik 100-350 AHU, scantijd 1 seconde, emissie current 200 mA en 
multiplier voltage 1500 Volt. Na inbrengen van de solid probe in de 
bron, bij ca. 20°C, werd de temperatuur verhoogd tot 100°C. 
Nadat de basislijn stabiel was geworden werd de temperatuur zo snel 
mogelijk verhoogd naar 300°C. 
Resultaten : 
In figuur 1 is het spectrum van standaard fenbendazol weergegeven en 
in bijlage I enkele chemische en fysische grootheden weergegeven . 
In figuur 2 is het totaal ionen signaal weergegeven voor de HPLC frac-
tie welke de standaard zou bevatten, in figuur 3 is het spectrum gege-
ven. 
Figuur 4 is het massaspectrum van de IIPLC fractie afkomstig van het 
monster. 
Discussie: 
Bij de analyse bleek dat het spectrum van zowel de standaard als het 
monster, na HPLC voorzuivering, nogal wat fragmenten met lage massa's 
opleverde. 
Deze fragmente n zijn niet van fenbendazol afkomstig. 
Daar het hier voornamelijk lage massa ' s betreft wordt de identificatie 
niet bemoeilijkt . 
Echter voor toekomstig werk waar het wellicht noodzakelijk is om ook 
de lage massa's te meten, is het noodzakelijk deze storingen te elimi-
neren. 
Daar het bij dit onderzoek de identificatie van een bepaalde component 
welke op hoog niveau aamo~ezig zou zijn, betrof, zijn de k\o~antitatieve 
aspecten niet bekeken. 
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Uitspraken over detectiegrens kunnen dan ook niet gedaan worden. Mocht 
het echter noodzakelijk zijn in de toekomst om op residu niveau te 
meten dienen een aantal grootheden aangepast te worden o.a.: 
a) het meten van een groter aliquot 
b) alleen karakteristieke fragmenten meten. 
Conclusie: 
Aan de hand van de massaspectrametrische gegevens kan geconcludeerd 
worden dat fenbendazol in het monster aanwezig is. 
8276.3 vBr/Tr/W 
Bijlage 1 
Fysisch/chemische gegevens fenbendazol. 
Chemische naam: 
Formule: 
Brutto structuur: 
Molecuulgewicht: 
Uiterlijk: 
Oplosbaarheid: 
Hassaspectrum: 
8276.5 
Methyl- [5-(phenyl-thio)benzimidazol-
2-carbamat] 
OS~NH-COOCH3 
~ 
299,4 
praktisch wit, reukloos poeder. 
IJsazijn: 
Dimethylformamide: 
Methanol: 
t.Ja ter : 
goed oplosbaar 
weinig oplosbaar 
moeilijk oplosbaar 
onoplosbaar 
Heinig karakteristiek spectrum. Naast het 
stabiele molecuulion m/z 229 ontstaat er 
omlegging door en fragmentatie van CH3011 
een stabiel fragment met m/z 267 . 
~0 
Tevens door afsplitsing van•C-O-CH3 een 
zwak fragment met m/z 240 (zie fragmen-
tatie patroon). 
Bijlage 2 
Verondersteld fragmentatie patroon. 
@. 
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Fig . 2 
Totaal ionen stroom signaal van de 
standaard fenbendazoi na uitvangen 
van de HPLC- fractie . 
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Fig . 4 
Massaspectr um van het 
monster na uitvangen 
van de HPLC- f ractie. 
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